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1 57) Abstract ^ ^ j* 

Tne invention relates to a substantially or partially hydrosoluble composition in the form of solid particles exhibiting an absorption 1 
capacity of up to 50 % and which can be obtained from at least one crystallizing mineral salt with at least one molecule/and at least one 
or^anx' polymer binder whereby the content thereof is less than 30 % cf the weight of the composition, and drying is earned out whereby 
at least part of the water of crystallization is eliminated. The invention also relates to a method for the production of said composition, 
consisting of the following: as a result of a drying step, it is possible to fully or partially eliminate at least the water of crystallization present 
:n the mixture comprising the above-mentioned mineral salt, the binder and the water which also exists partially in the form of the water 
of crystallization. The invention further relates to a formulation comprising an active substance that is absorbed on tne above-mentioned 
composition and a method for producing said formulation by atomization or impregnation of the active substance. 



(57) Abregc 

La preserve invention a pour objet une composition sous forme de particules sol-.des, subslantiellemen: cu totalemem hydrosoluble. 
presentant une capacite d'absorption pouvant etre aussi eicvee que 50 % et susceptible d'etre obtenue a panir J'au moms un sel mineral 
cristullisant avec au moins une molecule, d'au moms un liant polymerique organique dont la teneur est infenetire a 30 % en poids de la 
composition, en mcttant notumment cn oeuvre un sechage eliminan: au moins en partie I'eau de crystallisation. Lile a de meme pour objet 
un procede de preparation dc cette composition consistant. grace a une etape de sechage, a eiiminer en tout cu panic, au moins I'eau de 
cnstallisation prdscnte dans un melange comprenant !e sel mineral prdcite. le ham et de I'eau qui se tiouve au moins en panic sous la 
forme d'eau de cristalltsation. La present; invention conceme, en outre, une formulation comprenant une matiere active absorbee sur la 
composition precitee, et le procede de preparation de ladite formulation par pulverisation ou impr6gna:ion de la matiere active. 
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COMPOSITION A BASE D'UN SEL MINERAL SUBSTANTIELLEMENT OU 
TOTALEMENT HYDROSOLUBLE, FORMULATION LA COMPRENANT, ET 

LEURS PREPARATIONS 

5 

La presente invention a pour objet une composition sous forme de particules 
solides, substantiellement ou totalement hydrosoluble, comprenant un sel mineral 
cnstailisant avec au moins une molecule d'eau, un liant. La composition est susceptible 
d'etre obtenue par une operation de sechage eliminant au moins en partie I'eau de 
1 0 cristallisation dudit sel. 

Elle a de meme pour objet une formulation comprenant au moins une matiere 
active absorbee sur la composition precitee, et Ie procede de preparation de ladite 
formulation. 

Dans de nombreux domaines techniques, on a cherche a preparer des poudres 
15 couiables a base de matieres actives iiquides ou solubiiisees. Parmi les possibilites 

figurent celle consistant a former un grain dans lequel la matiere active est absorbee 

L'un des problemes a resoudre a trait a la capacite d'absorption du grain. En effet, 

cette derniere doit etre la plus elevee possible de maniere a obtenir, apres absorption, 

une concentration la plus elevee possible en matiere active. 
20 Une autre difficulty qui se trouve etre la consequence d'une capacite d'absorption 

elevee, est la resistance a ('attrition du grain. En effet, plus la capacite d'absorption est 

grande, plus la porosite est elevee, moins la resistance a ['attrition est importante, ce qui 

laisse presager des difficultes au stockage par exempie, du grain seul, mais 

eventuellement aussi, de la formulation complete. 
25 Dans le domaine de la detergence, on connaTt des procede de preparation 

comprenant deux etapes, la premiere consistant a preparer le grain seul, et la seconde 

a pulveriser sur ce dernier, la matiere active, qui se trouve etre bien souvent, un 

tensioactif non ionique. 

Le grain est obtenu par atomisation d'un melange comprenant notamment un sel 
30 du type silicate, phosphate, et comprenant le cas echeant, d'autres additifs comme des 

agents anti-redeposition. La matiere active, eventuellement elle aussi additivee, est 

ensuite pulverisee sur les grains obtenus. 

Si des avantages existent avec un tel procede, il n'en reste pas moins que la 

capacite d'absorption du granule reste un peu faible. 
35 Certes il existe, dans Tart anterieur, des procedes de- preparation de composes 

tres absorbants, comme par exempie le carbonate de sodium. Les procedes consistent, 

a partir de carbonate de sodium decahydrate, a mettre en ceuvre un traitement 

thermique tres controle, dont le but est d'eliminer les 10 moles d'eau presentes, creant 
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de ce fait une porosite importante dans les particules. Cependant. ces dernieres ont 
une taiile qui ne depasse pas 10 pm en moyenne. Par consequent, si leur capacite 
d'absorption est tres importante, de telles particules ne sont pas toujours souhaitees, 
car eile necessitent des precautions d'utilisation du fait de leur caractere pulverulent. 
5 La presente invention a done pour objet de proposer une composition, qui puisse 

serw de matrice a une matiere active destinee y etre absorbee, composition qui soit 
totalement ou substantiellement hydrosoluble, tres absorbante et non pulverulente. 

II est a noter que par substantiellement, on entend au sens de la presente 
invention, que plus de 50 % de ladite composition soit solubilisee dans I'eau, plus 

10 oarticulierement, au moms 80 %, de preference au moms 90 %. 

Ainsi, un premier objeUde ('invention est constitue par une composition, sous 
forme de particules" solides, substantiellement ou totalement hydrosoluble, dont la 
capacite d'absorption d'au moins une matiere active peut atteindre 50 % en poids, 
correspondant au rapport en poids de la matiere active a la somme de la composition et 

15 de la matiere active ; ladite composition etant susceptible d'etre obtenue a partir d'au 
moms un sei mineral cnstallisant avec au moins une molecule d'eau, d'au moins un liant 
organique poiymenque dont la teneur est mferieure a 30 % en potds de la composition, 
eventuellement d'au moms un tensioactif, eventuellement d'au moms une charge, ladite 
composition etant susceptible d'etre obtenue par sechage eliminant au moms une partie 

20 de I'eau de cnstallisation. 

Un second objet de {'invention est relatif a un procede de preparation de ladite 
composition dans iequel on eiimine partieliement ou totalement, au moms I'eau de 
cnstallisation, presente dans un melange comprenant au moms un sel mineral precite, 
au moms un liant organique poiymenque, eventuellement au moms un tensioactif, 

25 eventuellement au moms une charge, et de I'eau qui se trouve au moins sous la forme 
d'eau de cnstallisation. 

Un autre objet de ('invention est relatif a une formulation comprenant au moms 
une matiere active absorbee sur la composition selon ('invention. 

Enfin, un dernier objet de invention concerne la preparation de ladite 

30 formulation ; procede dans Iequel on effectue une pulverisation ou une impregnation de 
la matiere active, sous la forme d'un iiquide, sur la composition selon ['invention. 

Ainsi que cela a ete mentionne auparavant, la composition selon ('invention 
presente I'avantage d'avoir une capacite a I'absorption tres elevee. En effet, il est 
possible d'absorber sur la composition une quantite de matiere active qui represente le 

35 poids de la composition. En termes differents. la composition selon ('invention presente 
une absorption qui peut etre aussi elevee que 50 % (rapport en poids de la matiere 
active a la somme de la composition et de la matiere active). 
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La capacite d'absorption est mesuree par rapport au Rhodasurf ID 79, qui est un 
tensioactif non ionique (alcool isodtcylique comprenant 7 motifs oxyde d'ethylene - 
commercialise par Rhodia Chimie). Le test consiste a mettre la composition en contact 
avec le tensioactif, a temperature ambiante, progressivement et sous agitation, jusqu'a 
5 ce que le melange prenne un aspect collant (le melange solide ne s'ecouie plus de 
maniere fluide - non free-flowing). On evalue alors la quantite de tensioactif ajoute. 

Du fait de sen pH, la composition seton I'invention presente I'avantage d'etre 
compatible avec de nombreux domaines d'utilisation aussi varies que la detergence, le 
domaine alimentaire, I'industne pharmaceutique, I'industrie agrochimique. 
10 Par ailleurs, la composition selon I'invention est constitute de particules poreuses 

non pulverulentes, dont la taille est suffisante pour ne pas- poser de prablemes de. 
manipulation. 

De plus, la resistance a Pattrition des particules de la composition est amelioree, 
ce qui presente des avantages evidents pour le stockage et la manipulation de la 
15 composition. 

La composition selon I'invention peut etre employee pour obtenir des formulations 
soiides alors que la matiere active est liquide, fondue ou solubilisee. 

La composition selon I'invention presente I'avantage de pouvoir melanger dans un 
meme conditionnement des substances qui auraient ete incompatibles en melange 
20 liquide (si ies substances sont chimiquement reactives entre eiles, par exemple). 

En outre, la composition selon I'invention peut etre adaptee en fonction des 
rnatieres actives pour lesquelles elle servira de support. Ainsi, la composition selon 
I'invention peut etre avantageusement employee pour des rnatieres actives sensibles au 
pH. 

25 Notons comme caracterisiique avantageuse supplemental de la composition 

selon I'invention, qu'elle contribue a faciliter I'empioi de la formulation ulterieure qui la 
contient. En effet, la composition selon I'invention confere a ladite formulation, des 
proprietes de dissolutiorvplus ou moins rapide et surtout, ajustable. 

La durete du granule (resistance a Tattrition), sa capacite d'absorption, son pH, 

30 peuvent aussi, et cela represente des caracteristiques interessantes de la composition 
de I'invention, etre ajustes en fonction des utilisations ulterieures des formulations qui la 
comprennent. 

Enfin, le precede de preparation de la composition selon I'invention est simple et 
permet d'obtenir des formes diverses de particules. 
35 Mais d'autres caracteristiques et avantages de la presente invention apparaTtront 

plus clairement a la lecture de la description et des exemples qui vont suivre. 

Ainsi que cela a ete indique precedemment, la composition selon {'invention 
comprend un sel mineral cristallisant avec au moins une molecule d'eau. 
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Plus particuiierement le sel mineral est choisi parmi les phosphates de metal 
alcalin r le carbonate de metal alcalin, le sulfate de metal alcalin ou d'aluminium, le 
borate de metal alcalin, les sels d'aluminium, le chlorure de magnesium, ou leurs 
melanges. 

5 En ce qui concerne tout particuiierement les phosphates de metal alcalin, 

conviennent a la mise en oeuvre de I'mvention les pyrophosphate, tnpolyphosphate, 
phosphate mono-, di- ou tn-sodique, hexametaphosphate, ou leurs melanges. 

De preference, la composition selon ['invention comprend a litre de sel mineral au 
moins un sel choisi parmi les phosphates, et notamment ceux mentionnes, ainsi que les 

10 carbonates de metal alcalin, et plus particuiierement de sodium. 

- De preference, les sels mineraux mis en oeuvre pour- la' preparation de la 
composition selon invention ne comprennent pas de tripolyphosphate seul. Selon un 
mode avantageux, les sels mis en oeuvre ne comprennent de ^polyphosphate ni seul ni 
combine a un ou plusieurs autres sels. 

15 La quantite en sel mineral represente 50 a moins de 100 % en poids de la 

composition. Selon un mode de realisation particulier de Invention, la quantite en sel 
mineral est comprise entre 70 et moms de 100 % en poids par rapport a la meme 
reference. De preference, la quantite en sel mineral est comprise entre 85 et moms de 
100 % en poids par rapport a la meme reference. 

20 La composition selon Invention comprend en outre, au moins un liant organique 

polymerique. 

Parmi les composes susceptibles d'etre utilises, seuls ou en combinaison, en tant 
que liant, on peut citer les monosaccharides, les oligosaccharides, les polymeres 
naturels du type des polysaccharides d'origine animale. vegetaie, bacterienne, les 
25 polymeres synthetiques du type des polyalkyieneglycols, de I'alcool polyvinylique, des 
polymeres d'acide (meth)acrylique ou copolymere d'acide (meth)acrylique et 
d'isobutylene ou de diisobutylene, des acides polyacryliques et leurs sels, des 
copoiymeres d'anhydride (ou acide) maleique et d'isobutylene ou de diisobutylene, et 
leurs sels, ainsi que leurs melanges. 
30 Le lactose, le saccharose, seuls ou en melange, represented des exemples 

possibles de liants choisis parmi les monosaccharides et oligosaccharides. 

En ce qui concerne les polymeres naturels du type des polysaccharides d'origine 
animale, vegetaie, bacterienne, on peut citer a titre d'exemple non limitatif, la gomme 
xanthane, le guar et derives (teis que I'hydroxypropyl guar par exemple), les 
35 polydextroses, ou leurs combinaisons. 

Parmi les polymeres synthetiques, conviennent notamment, seuls ou en melange, 
les poiyethyleneglycols, polypropyleneglycols, polybutyleneglycols, les copoiymeres de 
polyethylene- et polypropylene- glycols, I'alcool polyvinylique, les polymeres d'acide 
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(meth)acrylique ou copolymers d'acide (meth)acrylique et d'isobutylene ou de 
diisobutyiene, ainsi que leurs sels. 

Conviennent aussi particulierement, et cela represente un mode de realisation 
prefere de I'invention, ies polymeres d'acide acryiique tels que le Geropon® HB, ainsi 
5 que Ies copolymeres d'anhydride (ou d'acide) maleique et de diisobutyiene. 

Ces copolymeres peuvent se trouver sous la forme acide ou bien sous une forme 
de sel de metal alcalin ou d'ammonium de type N(R) 4 + , avec R, identiques ou differents, 
representant des atomes d'hydrogene, ou des radicaux hydrocarbones en C r C 4 . De 
preference, le copolymere se trouve sous forme de sel de sodium. 
10 Ces copolymeres sont des composes bien connus et sont notamment 

commercialises^ous la denomination GEROPON® T 36(Rhodia). 

La quantite d'agent liant est plus particulierement comprise errtfe 0 exclu et 30 % 
en potds de la composition seion I'invention. Selon un mode de realisation particulier de 
1'invention, la quantite en liant est comprise entre 0 exclu et 15 % en poids par rapport a 
15 la meme reference. Cependant, selon une variante tres preferentielle de I'invention, la 
teneur en liant est comprise entre 0,5 et 15 % en poids par rapport a la composition. 

II est a noter que si la composition selon I'invention ne comprend que le sel 
mineral et le liant polymerique, Ies teneurs respectives en ces composes sont telles que 
('ensemble represente 100% en poids. 
20 Selon un mode de realisation de I'invention, le rapport ponderal entre le sel 

mineral et le liant est compris entre 99,5/0,5 et 60/40. Plus particulierement iedit rapport 
ponderal est compris entre 99,5/05 et 70/30, de preference entre 99,5/0,5 et 85/15. 

La composition selon I'invention peut de meme comprendre, le cas echeant, au 
moms un tensioactif. 

25 Sans vouloir etre limits par une quelconque theorie, ie tensioactif, lorsqu'il est 

present, a deux roles, celui d'optimiser le mouiliage du sel mineral et du liant, et celui 
d'optimiser la dispersion de la matiere active lors de son utilisation. 

Tous Ies tensioactifs peuvent convenir a I'invention, dans la mesure ou ils sont 
compatibles avec la matiere active Ainsi, on peut mettre en oeuvre des tensioactifs 
30 anioniques, non ioniques, cationiques, zwitterioniques ou amphoteres. 

Parmi ies tensioactifs anioniques, on peut citer a titre d'exemple : 
Les polymeres derives de ia lignine comme Ies lignosulfonates de sodium ou de 
calcium ; 

° ies alkylesters sulfonates de formule R-CH(S03M)-COOR\ ou R represente un 
35 radical alkyle en C8-C20, de preference en C^q-C^q, R' un radical alkyle en C1-C6, 
de preference en C1-C3 et M un cation aicalin (sodium, potassium, lithium), 
ammonium substitue ou non substitue (methyl-, dimethyl-, trimethyl-, 
tetramethylammonium, dimethylpiperidinium ...) ou derive d'une alcanolamine 
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(monoethanolamine, diethanolamine, triethanoiamine ...). On peut citer tout 
particulierement les methyl ester sulfonates dont le radical R est en C14-C16 ; 
les alkylsulfonates pnmaires ou secondaires en C8-C20 ; 

les alkylarylsulfonates comme Pisopropyinaphtalene sulfonate de sodium, 
5 commercialise sous le nom Supragil WP® ; les afkyibenzenesulfonates en C9-C20 ; 
les methylnaphtalene sulfonate de sodium condenses comme le Supragil MNS90®, 
les sulfonates de paraffme. 
a les alkylsulfates de formule ROSO3M, ou R represente un radical alkyle ou 
hydroxyalkyle en C10-C24, de preference en C12-C20 e * tout P art ^ulierement en 
10 C12-C18. M representant un atome d'hydrogene ou un cation de meme definition 
que ci-dessus, amsTque leurs derives ethoxylenes (OE) et/ou proooxylenes (OP), 
presentant en moyenne de 0,5 a 6 motifs, de preference de 0.5 a 3 motifs OE et/ou 
OP ; 

les sulfates d'alkylglycosides ; 
15 les alkylalryl sulfates, comme les mono-, di- ou tri-tristyryl phenols polyoxyalkylenes 

(OE et/ou OP); eventuellement neutralises en totalite ou partiellement ; 

les alkylamides sulfates de formule RCONHR'OS0 3 M ou R represente un radical 

alkyle en C2-C22. de preference en Cg-C2o, R' un radical alkyle en C2-C3, M 

representant un atome d'hydrogene ou un cation de meme definition que ci-dessus, 
20 ainsi que leurs derives ethoxylenes (OE) et/ou propoxylenes (OP), presentant en 

moyenne de 0,5 a 60 motifs OE et/ou OP ; 
° les sels d'acides gras satures ou insatures en C3-C24. de preference en C14-C20. 

les acides polycarboxyliques sulfones decnts dans GB-A-1 082 179 , 

les poiyethoxycarboxylates, le cation etant de meme definition que precedemment , 
25 ° ies alkylsulfosuccinates, les monoesters ou diesters de sulfosuccinates, comme le 

di-ethyl-2-hexyl sulfosuccinate de sodium, 

les N-acyl sarcosinates, les N-acyl N-alkyl taurates ; 

les alkylisethionates ; 

les alkylsuccinamates ; 
30 0 les alkylphosphates. 

Parmi les tensioactifs non-ioniques, on peut mentionner comme exemple : 
° ies derives polyoxyalkylenes d'alcools aliphatiques ou arylaliphatiques en C8-C22 

contenant de 1 a 25 motifs oxyalkylenes (oxyethylene, oxypropylene), les 

alkylphenols polyoxyalkylenes (polyethoxyethylenes, polyoxypropylenes, 
35 polyoxybutylenes) dont le substituant alkyle est en C 6 -C 12 et contenant de 5 a 25 

motifs oxyalkylenes, 
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Par partiellement hydrate, on entend designer un sei mineral dont le taux 
d'hydratation est inferieur 3 80 %. 

Selon cette premiere variante, le melange passe intermediairement par un etat 
pateux. En effet, pendant cette operation, on passe par une etape de dissolution du sel 
5 (milieu pateux) puis par une hydratation du sel (reapparition de la poudre). Cette phase 
intermediate peut contnbuer de maniere avantageuse, a ameliorer I'homogeneisation 
du melange. 

L'operation d'addition de I'eau, en quantite necessaire et suffisante pour hydrater 
totaiement le sel mineral, a lieu de preference dans un melangeur cisaillant, comme 
10 notamment les turbospheres, broyeur Henry, melangeur Stephan, melangeur Lodige. 
L'addition d'eau peut etre progressive ou non. - 
Notons qu'il est preferable de prevoir d'utiliser un appareillage capable d'evacuer 
les calories degagees par Thydratation. 

L'etape de granulation est realisee de maniere classique (pan-granulation, 
15 extrusion). Ainsi, le melange sous forme de particules est mis en contact avec de I'eau 
de granulation. 

On effectue de preference l'etape de granulation en presence d'une quantite d'eau 
permettant d'obtenir un melange presentant une viscosite appropriee a la mise en 
forme. 

20 Cette teneur en eau depend bien evidemment de la nature du ou des sels 

mineraux choisis et de la nature du materiel employe. Eile peut etre determinee sans 
difficulty par i'homme de Tart. Cependant, a litre d'exemple. la quantite d'eau de 
granulation vane entre 10 et 20 % en poids par rapport au poids de la composition pour 
une granulation par agglomeration. 
25 La granulation a lieu dans tout type d'appareillage approprie. 

II est a noter que Ton ne sortirait pas du cadre de la presente invention, en 
ajoutant une quantite d'eau plus importante, puis en mettant en forme le produit par 
extrusion, avant de le secher. 

Selon une deuxieme variante de preparation du melange destine a etre seche 
30 consiste a granuler au moins un sel mineral sous forme substantiellement hydratee, en 
presence d'au moins un liant, eventuellement d'au moins un tensioactif, eventuellement 
d'au moins une charge, et d'eau de granulation. 

Substantiellement hydrate signifie que le degre d'hydratation du sel mineral est 
superieur ou egal a 80 %. 
35 La granulation a lieu de maniere classique (pan-granulation, extrusion). 

Eile peut notamment avoir lieu dans un broyeur/melangeur ou dans tout type 
d'appareil permettant d'obtenir un melange homogene, et plus particulierement un 
melange de poudre homogene. 
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La teneur en eau de granulation mise en ceuvre (excepte reau de crystallisation, le 
cas echeant) est de preference telle que Ton obtienne un melange presentant une 
viscosite appropriee a la mise en forme. Cette teneur en eau depend bien evidemment 
de la nature du ou des sels mineraux choisis, du materiel utilise et peut etre aisement 
5 determmee par I'homme de Tart. A titre illustratif, la quantite d'eau de granulation (or 
eau de cnstaliisation) vane entre 10 et 20 % en poids par rapport au poids de la 
composition pour une granulation par agglomeration. 

Un mode de realisation avantageux de cette variante consiste a apporter le liant 
avec I'eau de granulation. 
10 II est a noter que Ton ne sortirait pas du cadre de la presente invention, en 

^-ajoutant une quantite* d'eau plus importante, purs en mettant en forme le-produit par 
extrusion, avant de le secher. 

La troisieme variante de preparation du melange destine a etre seche consiste a 
effectuer les etapes suivantes : 
15 . on melange au moms un sel mineral, en presence d'au moins un liant, 
eventuellement d'au moms un tensioactif, eventuellement d'au moms une charge, 
avec la quantite d'eau necessaire pour obtenir une solution et/cu une dispersion, 
. on seche la solution et/ou !a dispersion, 
- on effectue une granulation du melange seche resultant. 
20 Le sel mis en ceuvre peut etre sous forme anhydre ou hydratee, partiellement ou 

totalement. 

Selon cette variante, on passe done par un etat solubilise et/cu disperse du ou 
des elements constitutlfs de la composition. II est fait remarquer que la composition 
seicn invention etant substantiellement hydrosoluble, on obtient done substantiellement, 
25 au sens de la presente invention, une solution. 

La teneur en eau ajoutee peut varier dans de larges limites des {'instant ou un 
melange sous forme de solution et/ou de dispersion est obtenu. A titre d'exemple, la 
teneur en eau ajoutee (or eau de cristallisation) est comprise entre 20 et 60 % en poids 
d'eau par rapport au poids de la composition sous forme seche. 
30 Une fois la solution/dispersion obtenue, on procede a un sechage de cette 

derniere. Ce sechage n'a pas pour objectif d'eiiminer I'eau de cristallisation, mais I'eau 
apportee pour I'obtention de la solution/dispersion. 

Cette etape de sechage peut avoir lieu en mettant en ceuvre les techniques 
connues. 

35 De maniere avantageuse, on effectue le sechage au moyen d'atomiseurs dans 

lesquels on effectue une pulverisation du melange dans une atmosphere chaude (spray- 
drying). L'atomisation peut etre realisee au moyen de tout pulvensateur connu en soi, par 
exemple par une buse de pulverisation du type pomme d'arrosoir ou autre. On peut 
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* les alkylpolysaccharides presentant un groupement hydrophobe en C 6 -C 3 o, de 
preference en Ciq-C 16 et un groupement polysaccharide, par exemple 
polyglycoside, comme groupement hydrophile ainsi que de 1 a 3 unites Sucre, 

□ les derives alkyles d'aminosucres, comme les alkyiglucamides produits par la 
5 reaction d'amidification d'un acide gras sur la N-methylglucamme, les oxydes 

d'amines tels que les oxydes d'alkyl C^o-C^ dimethylamines, les oxydes d'alkoxy 
C 8 -C 2 2 ethy! dihydroxy ethylamines. les alkyiglucamides, les glycerolamides derives 
de N-alkylamines (US-A-5,223.179 et FR-A-1 ,585,966), 

□ les amides d'acides gras en C 8 -C 2 o. 'es acides gras ethoxyles, les amides gras 
1 0 ethoxyles, les amines ethoxylees. 

Comme fensioactifs cationiques, on- peut citer tout particulierement les 
halogenures d'alkyldimethylammonium. 

A titre de tensioactifs amphoteres et zwitterioniques, conviennent : 

□ les alkyidimethylbeta'ines, ies alkylamidopropyldimethylbetaines, les alkyltrimethyl- 

15 sulfobetames, 

□ les alkylsulta'ines, les alkylamidopropyihydroxysultames, 

- ies produits de condensation d'acides gras sur les proteines ou les hydroiysats de 
proteines, 

3 les derives amphoteres des alkylpolyamines comme I'Amphionic XL® commercialise 
20 par Rhodia, Ampholac 7T/X® et Ampholac 7C/X® commercialises par Berol Nobel, 

□ les derives d'lmidazoline tels que les alkylamphoacetates, alkylamphodiacetates, 
aikylamphopropionates, alkyiamphodipropionates. 

Les tensioactifs precues peuvent etre utilises seuls ou en melange. 

La quantite de tensioactif est comprise plus particulierement entre 0 et 15 % en 
25 poids par rapport au poids de la composition. Plus particulierement, elte est comprise 
entre 0 et 5 % en poids par rapport a la meme reference. 

La composition selon Invention peut eventuellement comprendre au moins une 
charge. 

Parmi les charges utilisables dans la composition selon invention, on peut citer 
30 par exemple les terres de diatomees, les argiles comme la bentonite, le kaolin, 
i'attapulgite, les zeolithes ; le carbonate de calcium, le talc, ie mica, les silices 
precipitees, les silicates de metaux alcalins ou aicalino-terreux, la perlite, le charbon, la 
lignite. Ces composes peuvent etre presents seuls ou en melanges. 

La quantite de charge est de preference telle que la composition reste 
35 substantiellement ou totalement hydrosoluble. 

Plus particulierement, la quantite de charge dans la composition represente 0 a 
50 % en poids par rapport au poids de la composition. Selon un mode de realisation 
particular de Invention, la quantite de charge represente 0 a 30 % en poids, et de 
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preference, 0 a 10 % en poids par rapport a la meme reference. Un mode de realisation 
plus prefere de ['invention consiste a ne pas utiliser de charge. 

La somme de tous les composes precites (sel mineral, iiant, tensioactif, charge), 
represente 100 % en poids de la composition. 
5 Le procede de preparation de la composition selon {'invention va maintenant etre 

decrit plus en details. 

Ainsi que cela a ete mentionne plus haut, le procede de preparation de la 
composition selon {'invention, consiste a eliminer partiellement ou totalement, au moins 
I'eau de cnstailisation, presente dans un melange comprenant au moms un sel mineral 
10 precite. au moms un Iiant, eventuellement au moins un tensioactif, eventuellement au 
moms -one" charge^ et de I'eau qui se ^rouve au moins sous la^forme d'eau de 
cnstailisation. 

Cette etape de sechage, durant laquelie I'eau, qui se presente au moins sous la 
forme d'eau de cnstailisation, est eliminee. perrnet d'ajuster la capacite d'absorption du 
15 granule, selon que Ton eiimine plus ou moins I'eau de cnstailisation du sel mineral. 

II est a noter que l'operation de sechage perrnet aussi d'eliminer en tout ou en 
partie, et de preference en totalite, I'eau susceptible d'etre apportee lors de I'obtention 
du melange a secher, en plus de I'eau de cnstailisation. L'operation de sechage sera 
decrite dans la suite. 

20 Cette operation de sechage peut etre avantageusement mise en ceuvre dans une 

etuve, et ae preference en lit fluidise. 

Le secnage, avantageusement, a lieu sous air, a pression atmospherique ou sous 
pression reduite. 

La temperature de sechage depend de la nature des composes constituants la 
25 composition selon i'mvention. Elle doit, de plus, etre suffisamment elevee pour 
permettre un depart de I'eau de cristalhsation du sel mineral. 

Sans intention de s'y limiter, la gamme de temperature peut, etre comprise entre 
60 et 150°C, de preference entre 70 et 120°C. 

L'operation de sechage a lieu sur un melange qui peut etre obtenu selon plusieurs 
30 vanantes avantageuses. 

Une premiere vanante consiste a effectuer (edit sechage sur un melange obtenu 
de la maniere suivante : 

. on melange au moins un sel mineral sous forme anhydre ou partiellement 
hydratee, en presence d'au moins un Iiant, eventuellement d'au moins un 
35 tensioactif, eventuellement d'au moins une charge, avec la quantite d'eau 

necessaire et sufflsante pour hydrater totalement ledit sel mineral, 
. on effectue une granulation, plus particulierement a Taide d'une solution aqueuse, 
du melange resultant. 
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egalement utiiiser des atomiseurs dits a turbine. Sur ies diverses techniques de 
pulverisation susceptibies d'etre mises en ceuvre dans le present precede, on pourra se 
referer notamment a I'ouvrage de base de MASTERS intitule "SPRAY-DRYING" 
(deuxieme edition, 1976, Editions George Godwin - London). 
5 On notera que Ton peut Egalement realiser I'operation d'atomisation-sechage au 

moyen d'un reacteur "flash", par exemple du type decrit notamment dans Ies demandes 
de brevet fran?ais n° 2 257 326, 2 419 754 et 2 431 321. Dans ce cas, Ies gaz traitants 
(gaz chauds) sont animes d'un mouvement helicoi'dal et s'ecoulent dans un puits- 
tourbillon. Le melange a secher est injecte suivant une trajectoire confondue avec I'axe 

10 de symetrie des trajectoires helicoidales desdits gaz, ce qui permet de transferer 
parfaitement la quantitede mouvement des gaz au melange a traiter. Les gaz assurent 
ainsi en fait une double fonction : d'une part la pulverisation, e'est a dire la 
transformation en fines particules, du melange initial, et d'autre part le sechage des 
fines particules obtenues. Par ailleurs, le temps de sejour extremement faible 

15 (generalement inferieur a 1/10 de seconde environ) des particules dans le reacteur 
presente pour avantage, entre autres, de limiter d'eventuels risques de surchauffe par 
suite d'un contact trop long avec Ies gaz chauds. En ce qui concerne le reacteur Hash 
precite, on pourra notamment se referer a la figure 1 de la demande de brevet fran^ais 
2 431 321. 

20 La temperature de ce sechage est telle qu'elle ne degrade pas les elements 

constitutifs de la composition. 

On obtient, a Tissue de ce sechage, des particules solides que Ton granule. 
L'etape de granulation est realisee de maniere classique (pan-granulation, 
extrusion), en mettant en contact le melange, sous forme de particules, avec de I'eau 
25 de granulation. 

Ce qui a ete dit a propos de cette etape pour ies variantes precedentes, 
s'applique a celle-ci. II suffira done de s'y reporter. 

II est a noter que Ton peut envisager de mettre en forme le produit en effectuant 
une granulation par atomisation. Dans ce cas, il est plus approprie de mettre en ceuvre 
30 cette troisieme variante, la granulation etant realisee simultanement avec I'atomisation. 
Notons de meme, que l'etape de sechage (en d'autres termes, I'elimination des 
molecules d'eau de enstaiiisation du sel mineral), peut se faire simultanement dans 
I'atomiseur. 

Si cela est necessaire, il peut etre avantageux de proceder a un tamisage de la 
35 composition obtenue apres sechage, pour obtenir la granulomere souhaitee. 

Un autre objet de la presente invention est done constitue par une formulation 
comprenant au moins une matiere active absorbee sur la composition selon I'invention. 
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Tout ce qui vient d'etre decrit a propos de la composition selon I'invention. de 
meme que de sa preparation reste valable et ne sera done pas repris ici. 

Toutes les matieres actives conviennent dans la mesure ou elles sont sous forme 
anhydre ou comprennent une quantite d'eau msuffisante pour solubiliser la composition 
5 selon invention. 

Les matieres actives peuvent etre sous forme liquide a la temperature de mise en 
forme ou d'utilisation. dans la mesure ou la temperature de fusion de la matiere active 
reste inferieure a celle de la composition ; sous forme dispersee/solubilisee dans un 
dispersant/solvant approprie. 
10 Ces matieres actives peuvent aussi etre formulees. Ainsi, elles peuvent etre 

combinees avec d'autres composes comme des tensioactifs, des charges, des additifs 
classiques dans le domaine en question (anti-mousse, etc.). 

Plus particulierement, ladite formulation peut comprendre au moms une matiere 
active utilisable dans les domaines de la detergence. la cosmetique. I'alimentaire, le 
1 5 phytosanitaire ou le domaine des materiaux de construction. 

Les tensioactifs presentant ces caracteristiques, et choisis, par exemple dans 
ceux listes auparavant, peuvent etre mis en ceuvre en tant que matiere active, 
utilisables notamment dans les doma.nes de la detergence. de la cosmetique, etc. 
De preference, il s'agit de tensioactifs non ioniques. 
20 On peut de meme citer les substances silicones, sous forme d'hu.les. d'emuls.ons 

ou de compounds, ainsi que les parfums, les colorants. 

Selon une autre possibility la formulation peut comprendre au moins une matiere 
active utilisable dans le domaine alimentaire. 

Parmi les matieres actives convenables, on peut citer les aromes. les huiles 
25 essentielles. les vitamines (cemme par exemples les vitamines A ou E), les colorants, 
les composes evitant la formation de mousses, comme les huiles polyethoxylees 
denvees de I'huile de palme, de I'huile de soja. de I'huile de nan, de I'huile de colza, de 
I'huile de mais, de I'huile de tournesol. 

On peut de meme citer les agents emulsifiants, stabilisants. epaississants et/ou 
30 gelifiants. choisis parmi les esters de sorbitan derives d'acides gras alimentaires en C 8 - 
C 22 , de preference en C 10 -C 20 , contenant de 0 a 30 motifs oxyethylene. A titre 
d'exemple de tels composes, conviennent le monolaurate de sorbitane, le monooleate 
de sorbitane. le monopalmitate de sorbitane, le monostearate de sorbitane, le 
tristearate de sorbitane. le monolaurante de polyoxyethylene sorb.tane (20 OE). le 
35 monooleate de polyoxyethylene sorbitane (20 OE), le monopalmitate de 
polyoxyethylene sorbitane (20 OE), le monostearate de polyoxyethylene sorb.tane (20 
OE), le tristearate de polyoxyethylene sorbitane (20 OE). Peuvent de meme etre ut.l.ses 
les sels de sodium, potassium, calcium, d'acides gras alimentaires seuls ou en 
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melanges, obtenus a partir de matieres grasses comestibles, ou d'acides gras 
alimentaires distiiles, les mono- et di-glycerides d'acides gras alimentaires, les mono- et 
di-glycerides d'acides gras alimentaires esterifies par des acides carboxyliques tels que 
les acides acetique, lactique, citrique, tartrique, monoacetyltartrique, diacetyltartnque. 
5 Conviennent aussi les sucroesters (esters d'acides gras alimentaires et de 
saccharose),ainsi que les sucroglycerides qui sont des produits obtenus par 
transesterification des triglycerides de synthese ou de preference naturels par le 
saccharose. Parmi les sucroglycerides, cn peut citer notamment ceux provenant de 
I'huile de palme, du saindoux, de I'huile de coprah, du suit, de I'huile de colza ou de 

10 I'huile de ricin. Un mode operatoire de preparation des sucroglycerides est decrit dans 
la demande de brevet fran<^ais FR 2 463 512Hres esters^^olyglycerides d'acides- gras 
alimentaires ; ies esters de polypropylene glycol et d'acides gras alimentaires 
(monoesters ou en melange avec des diesters) ; le ricinoleate de polyethylene glycol ; 
ies esters de polyethylene glycol et d'acides gras derives d'huiles, comme I'huile de 

15 soja ; les esters de glycerol et polyethylene glycol d'acides gras, comme les acides gras 
du suif ; les ethers de polyglycerol et d'aicools obtenus par reduction des acides oleique 
et paimitique ; les esters partiels de polyglycerol acides 'gras de ricin polycondenses. 
Peuvent etre mis en oeuvre de maniere avantageuse, les polysorbates. 

Selon une autre possibility la formulation peut comprendre au moms une matiere 

20 active utilisable dans ie domaine pharmaceutique, les virus, les enzymes. 

La formulation comprenant la matiere active peut etre obtenue en mettant en 
effectuant une pulverisation ou une impregnation de ladite matiere active, 
eventuellement en presence d'un dispersant/solvant, sur la composition selon 
I'invention. 

25 II est a noter, et ceia represente un avantage supplemental de la composition 

selon I'invention, que cette etape d'aosorption peut etre realisee directement apres la 
preparation de la composition, ou apres stockage de la composition. 

[.'absorption est done effectuee, de maniere classique, par pulverisation, 
aspersion ou impregnation de la matiere active sur la composition selon I'invention. 

30 La matiere active se presente sous la forme d'un liquide, sous forme solubilisee, 

sous forme fondue. 

Si ('operation a eu lieu en presence d'un solvant, on effectue ensuite une etape de 
sechage du granule resultant. 

II est a noter que Ton ne sortirait pas du cadre de la presente invention en utilisant 
35 une formulation selon I'invention, e'est-a-dire comprenant la composition et au moins 
une matiere active, en tant qu'additif (adjuvant) a une formulation plus complexe. 

Dans ce cas, il suffit de melanger, durant la preparation meme de la formulation 
complexe, en mettant en oeuvre des moyens classiques, .a formulation selon I'invention 
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(comprenant la composition et au moins une matiere active) avec les autres elements 
constttutifs de !a formulation plus complexe. 

On pourrait de meme proceder en preparant separement la formulation selon 
I'invention (comprenant la composition et au moins une matiere active) avec les autres 
5 elements constitutifs de la formulation complexe pour les melanger au moment de leur 
utilisation. 

Un exempie concret mais non limitatif de I'invention va maintenant etre presente : 

10 

EXEMPLE 

1) Preparation de ia composition 

15 Dans un broyeur Stephan, on introduit : 

900 g de Na3P0 4 anhydre (pyrophosphate) 
100 g de Geropon® TA 72 
1200 g d'eau (glace). 

20 On broie !e melange pendant la duree necessaire pour obtenir une poudre. 

On effectue ensuite une granulation de la ooudre en ajoutant 200 g d'eau. 

Les granules sont seches dans un lit fluidise a 1 10°C pendant une heure puis en 
25 etuve, a la meme temperature, pendant 2 heures. 

A Tissue du sechage, les granules ont perdu 6,3 % de ieur poids. _ 

2) Absorption rj'iine matiere active 

30 

14,4 g de granules obtenus precedemment (taille infeneure a 400 ^m apres 
tamisage) sont melanges a 9,6 g d'une composition silicone Rhodorsil® 454 
(Rhodia), pendant 10 minutes. 

35 On obtient une poudre seche, indiquant une bonne impregnation des granules. 

La teneur en matiere active est de 40 % par rapport au poids total du granules. 
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15. Procede de preparation seion la revendication precedente, caracterise en ce que 
Ton effectue le sechage d'un melange obtenu de la maniere suivante : 

• on melange au moins un sel mineral sous forme anhydre ou partiellement 
hydratee, au moins un liant, eventuellement un tensioactif, eventuellement une 
5 charge, avec la quantite d'eau necessaire et suffisante pour hydrater totaiement 

iedit sel mineral, 

. on effectue une granulation du melange resultant. 

16. Procede de preparation selon la revendication 14, caracterise en ce que Ton 
10 effectue le sechage d'un melange obtenu en granulant au moins un sel mineral sous 

forme substantiellement hydratee, au moins un liant. eventuellement au moins un 
— tensioactif, eventuellement au moins une charge, et de Peau de granulation. 

17. Procede de preparation selon la revendication 14, caracterise en ce que Pon 
15 effectue ies etapes suivantes : 

. cn melange au moins un sel mineral, au moins un liant, eventuellement un 
tensioactif, eventuellement une charge, avec la quantite d'eau necessaire pour 
obtenir une solution et/ou une dispersion, 

. on seche la solution et/ou la dispersion, 
20 • on effectue une granulation du melange seche resultant. 

18. Procede selon Pune quelconque des revendications 14 a 17, caracterise en ce 
que Pon effectue Petape de granulation en presence d'eau. 

25 19. Formulation comprenant au moins une matiere active absorbee sur la composition 
selon Pune quelconque des revendications 1 a 13 ou obtenue conformement au 
procede selon Pune quelconque des revendications 14 a 18. 

20. Formulation selon Pune des revendications 19, caractehsee en ce qu'elle est 
30 utiiisable en tant qu'adjuvant. 

21. Procede de preparation de la formulation selon Pune quelconque des 
revendications 19 ou 20, caracterise en ce que Pon effectue une pulverisation ou une 
impregnation de la matiere active, sous la forme d'un liquide, sur la composition selon 

35 Pune quelconque des revendications 1 a 13. 

21. Procede selon la revendication precedente, caracterise en ce que Pon seche 
eventuellement le produit resultant. 
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22. Procede de preparation de la formulation selon la revendication 19, caracterise en 
ce que Ton effectue une pulverisation ou une impregnation de la matiere active, sous la 
forme d'un liquide, sur la composition selon I'une quelconque des revendications 1 a 12, 
5 en ce que Ton seche eventuellement le produit resultant, et en ce qu'on !e melange aux 
autres elements constitutifs de la formulation, durant la preparation de cette derniere ou 
au moment de son utilisation. 
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REVINDICATIONS 

1. Composition, sous forme de particuies solides, substantiellement ou totatement 
5 hydrosoiuble, dont la capacite d'absorption d'au moins une matiere active peut atteindre 

50 % en poids, correspondant aii rapport en poids de la matiere active a la somme de 
la composition et de la matiere active ; iadite composition etant susceptible d'etre 
obtenue a partir d'au moins un sel mineral cristallisant avec au moins une molecule 
d'eau, d'au moins un liant organique polymerique dont la teneur est inferieure a 30 % en 
10 poids de la composition, eventuellement au moins un tensioactif, eventuellement au 
moms une charge, Iadite composition etant susceptible d'etre obtenue par un sechage 
eliminant au moins une partie de I'eau de cristallisation. 

2. Composition selon la revendication precedente, caracterisee en ce que le sel 
15 mineral est choisi parmi les phosphates de metal aicalin, le carbonate de metal aicalin, 

le sulfate de metal aicalin ou d'aluminium, ie borate de metal aicalin, les seis 
d'aluminium, le chlorure de magnesium, ou leurs melanges. 

3. Composition selon la revendication precedente, caracterisee en ce que les 
20 phosphates de metal aicalin sont choisis parmi les pyrophosphate, tripolyphosphate, 

phosphate mono-, di- ou tri-sodique, hexametaphosphate, ou leurs melanges. 

4. Composition selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterisee 
en ce que ie liant est choisi parmi les monosaccharides, les oligosaccharides, les 

25 polymeres naturels du type des polysaccharides d'origme animale, vegetale, 
bacterienne, les polymeres synthetiques du type des polyalkyleneglycols, de I'alcool 
polyvinylique, des polymeres d'acide (meth)acrylique ou copoiymere d'acide 
(meth)acrylique et de diisobutylene, des acides polyacryiiques et leurs sels, des 
copoiymeres d'anhydride (ou acide) maleique et d'isobutylene ou de diisobutylene, et 

30 leurs sels ; ainsi que leurs melanges. 

5. Composition selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterisee 
en ce qu'elle comprend au moins un tensioactif. 

35 6. Composition selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee 
en ce qu'elle comprend au moins une charge. 



WO 00/59628 



16 



PCT7FROO/00834 



7. Composition selon la revendication precedente, caracterisee en ce que la charge 
est choisie parmi ies terres de diatomees, les argiles comme la bentonite, le kaolin, 
Pattapulgite, Ies zeolithes, le carbonate de calcium, le talc, le mica, les silices 
precipitees, les silicates de metaux alcalins ou alcalino-terreux, la perlite, le charbon, la 

5 lignite. 

8. Composition selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterisee 
en ce que le sel mineral precite represente 50 % a moins de 100 % en poids de la 
composition, plus particulierement entre 70 et moms de 100 % en poids par rapport a la 

10 meme reference, de preference entre 85 et moins de 100 % en poids par rapport a la 
meme reference. - ~ 

9. Composition selon Tune quelconque des revendications precedentes caracterisee 
en ce que le liant represente entre 0 exctu et 15 % en poids de la composition. 

15 

10. Composition selon Tune quelconque des revendications precedentes caracterisee 
en ce que le rapport ponderal entre le sel mineral et le liant est compris entre 99,5/0,5 
et 60/40, plus particulierement entre 99,5/05 et 70/30 et de preference entre 99,5/0.5 et 
85/15. 

20 

11. Composition selon Tune quelconque des revendications precedentes caracterisee 
en ce que le tensioactif represente 0 a 15 % en poids de la composition. 

12. Composition selon Tune quelconque des revendications precedentes caracterisee 
25 en ce que la quantite de charge est telle que la composition reste substantieilement ou 

totalement hydrosoluble. 

13. Composition seion la revendication precedente, caracterisee en ce que la quantite 
de charge est comprise entre 0 et 50 % en poids de la composition. 

30 

14. Procede de preparation de la composition selon i'une quelconque des 
revendications precedentes, caractense en ce que Ton elimine partiellement ou 
totaiement, au moins I'eau de cristallisation, presente dans un melange comprenant au 
moms un sel mineral precite, au moins un liant organique polymerique, eventuellement 

35 au moins un tensioactif, eventuellement au moins une charge, et de I'eau qui se trouve 
au moins sous la forme d'eau de cristallisation. 
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